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como es oonooiao, puede transformarse oiolohexeno 

¡ en ciclohexanol por hidrataoión en prasenoia de áoidos minera­

le s  como ácido sulfúrioo y ácido fosfórico , en forma lib re  o a -  

¡plioados sombre soportes de gran st^erfio ie , oomo catalizadores,

!en presenoia de agua* También se propuso ya anteriormente el
i¡
j¡efeotuar la  hidrataoión de de fin as  de cadena par con 2 -  4 

! átomos de C en la  cadena para transformarlas en alocholes pri -

iimarios y secundarios en intercambiad ores de iones fuártemente)
í¡ áoidos. También fueron utilizadas resinas interoambiadoras
¡i '
de oationes en la  hidrataoión de iso - d e fin as , formándose en ¡

¡¡ !
e llo  los correspondientes alooholes teroiarios.

¡ Se ha hallado ahora que puede obtenerse oielohe - ,
! ' ¡ 
¡xanol en excelente rendimiento, cuando se hidrata oiolohexeno ¡

¡ junto con agua y pequeñas cantidades de emulsionadores en in  -

teroambiadores de oationes fuártemente ácidos a temperaturas
! o  ̂ i
¡superiores a 100 C y presión elevada. ¡

I La ventaja de este procedimiento frente a los has­

ta ahora conocidos es que la  participación de productos secan -.! 

darios de punto de ebullición más alto en la  mezcla de reac -  

olón es extremadamente reducida, por e llo  es posible obtener 

¡un rendimiento de ciclohexanol prácticamente cuantitativo*

!¡ La ejecución de l a  hidrataoión del oiolohexeno ¡
¡i , -!
¡se efectúa en fase líquida en recipientes de presión, en lo

jque adecuadamente se lleva  a reaocionar la  emulsión de ciclo -

jhexeno y agua oon poco emulsionador y e l intercambiador de
<)!'[



iones a la  temperatura de hidrat ación y la  presión dada agi -

tando simultáneamente. La reacción puede efectuarse también 

en una torre con interoambiador de iones estacionario.,, con­

duciéndose la  emulsión de oiclohexeno y ag;ua oon el en3Ulsio -  

nador eventualmente en conducción de circuito por delante del 

intercambiador de iones. '.t-

La hídratación del oiclohexeno se efe o ttia segtín 

el procedimiento del invento en un paso no oompiétamente, sino 

que en una reacción de aproximadamente lo % se estable, oe un 

equilibrio* Por eliminación de 1 oiclohexanol formado desde 

la  mezcla de reacción, por repetida introducción de los com -

ponentes de reaoplón no transformados, puede hidratarse e l oi­

clohexeno. completamente para formar oiclohexanol. Es importan­

te, teniendo en ouehta ía  temperaturade reacción, que la  h i- 

d^atación se ejecute en un sistèma totalmente oerrado, para 

evitar pérdidas da oiclohexeno. Desde la  mezcla de reacción 

pueda separarse e l agua mecánicamente y desde la  fase organi -  

óa e l o i ol ohe xeno no transformado puede separarse del oiolo -

hexanol por destilación. El oiclohexeno separado y el agua pue­

den introducirse de nuevo en la reacción, pe esta manera es

¡ posible constituir el procedimiento de modo continuo.

El agua empleada para la  hidrataoión se introduce 

venta-josamsnte en oantidad aproXimadamente'equimolapilar re s- 

peoto al oipichexeno. Resultan adeouados como emulsionadores 

ante todo; aquellos de naturaleza no oatión-aotiva, como por



ejemplo ácido de rioinol etoxilado, éter etilfenolglioólioo 

( emuls donador ELN de Farbwerke H^ohst) o alcoholes de a lqu il- 

arilpoliéter (nostapel W de la  casa Rdhm & naas). Los emul -  

sionadores se añaden al agua en una o oncentración de aproxima­

damente 0,1 a 1 %. ... f

son intercambiadcres de oationes adecuados, por 

ejemplo, los intercambiad eres de cationes de resina a rtific ia l 

a ilf  oaados y retioulados a base de polistiro l. para ello re -  

sultán ade onadas especialmente las resinas áoi das, qu.e se en -  

cnentran en el meroado, Amberlite JR-120, powex SO^Permntit 

\ RS, todas las cuales muestran una matriz de polistiro l y gru -  

pos sulfo cono grupos aotivqs. Se prefieren especialmente los 

I intercambiadores de, resina artific ia l resistentes al rozamien­

to y resistentes a l calora'.--

' Es necesario utilizar estos cambiadores de iones 

en gran exoeso oon la  mezcla de reaooión. Adecuadamente se in­

troduce el interoambiador de iones en más de l a  cantidad sim -  

pie de volumen referida, a la  mezcla de reaooión.

¡ 1 ? La temperatura de hidratación importa adecuada -

i mentae desde 105 a ISO Cá las temperaturas demasía# bajas no 

producen ninguna reacción o produoen reacciones demasiado pe- 

' queñas. Las temperaturas más elevadas no son ventajosas a oau -  

sa de la  limitada resistencia térmica de los interoambiadores 

de iones.

En el procedimiento segán el invento se establece
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en la  reacción, segdn la  temperatura de reacción, una sobre -  

presión de hasta 5 Atm. L  '.i

las partes indicadas en los siguientes ejemplos 

son partes de peso.

. ] - . ..... Ejemplo 1^

. En un autoclave, provisto de agitador, se ponen 

en reacción 200 partes de ciclohexéno con 45 partes de agua, 

a la  qu6 se agregaron 0,6 partes de ácido de rioinol etoxila- 

do oorno emulsionador, con 400 partes de un interoambiador de 

¡ cationes activado ^nberlite JR-120 con fuerte mezcla a 120  ̂ C j 

durante lo horas. En esto se establece una.presión de 4 a t . i 

de sobrepresión. Después de enfriar la  mezcla de reaooión y 

ue dejarla reposar, se separa el agua precipitada y la  fase" 

org^nioa se descompone por destilación. El ciolohexeno se des­

t ila  a presión normal, e l ciolohexanol á presión de 30 mm Hg. 

Desdé la  fase acuosa se obtiene^ anol adi oional por extracción 

mediante éter o cloruro de motilen o. De esta manera se obtié -  

i nen 29,3 partes de ciolohexanol. *

' ' Ejemplo 2^. r - . .

; En un autoolav6, provisto de agitador, 'se ponen; 

en reacción 200 partes de ciclohexeno con 4b partes de agua, a 

la  qué fueron agregadas 0,6 partes de ácido de rioinol etoxiladoj

como emulsionador, oon 400 partes de interoambiador de cationes! 

activado Dowex 5o, con fuerte mezcla, a 120** C durante 10 horasj 

En esto se establece una presión de 4 at. de sobrepresión. Dea -



pues Re enfriar la  mezcla de reacción y de dejar reposar, se 

separa el agua precipitada y la  fase orgánica se descompone por 

destilación. El oiclohexeno se destila a presión normal, e l 

cicloh6Xanol a presión de SO mm Hg. De la  fase acuosa se obtie­

ne por extracción ciclohexanol adicional, pe esta manera se ob­

tienen 31,0 partes de ciolohexanol.

Ejemplo S. .

En un autoclave, provisto de agitador, se ponen 

en reacción SCO partes de oiclohexeno oon 45 partes de agua, 

a la  que están añadidas 0,6 partes de áoido rioinol etoxilado ¡ 

como emulsionador, con 400 partes de interoambiador de oatLo -  

nes activado Permutit RS, oon enárgioa mezcla, a 110° C durante 

10 horas. En esto se esta.bleoe una presión da 4 at. de sobre -  

presión. Despuós de enfrie^ la  pezola de reacción y de dejarla 

reposar se separa e l agua precipitada y se descompone la.fase . 

orgánica por destilación.. El oiclohexeno se destila a presión 

normal, eí ciolohexanol a presión de 30 mm Hg. Desde la  fase 

aouosa se obtiene por extracción êl ciclohexanol adicional^ pe 

esta manera se obtienen ^8,1 partes .da oiolohexanol.

i.-—'"''' '*!- . Ejemplo 4. .

- r r.. . ' ' En un aparat o'repré.sóntaAó ,esqu.^tiqamént'a lie.*-'

gah ciolohexeno, agua y emulsionador a un recipiente de mezcla, 

la  emulsión preducida mediant eagitación se-bombea ahora a tra- 

vós de;';:un re.oipie nt e S de reacción a pre sión, calentado de ade 

el exterior (120° C) lleno con áL interoambiador de iones. Dea-?
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pues de esto la  misma se distienda en una bombona 3a de desti­

lación de una columna 3 <̂Q destilación. Desde la  cabeza de la  

columna se hace retornar al aceótropo, oiolohexeno-agua, foon 

1Ó por ciento de peso de agu.a) que pasa a 70** O, a travós del 

refrigerador 4, la  bomba 5 y e l conducto 6, hacia el recipien ­

te 2 de reacción a presión. Del residno del fondo, que se com­

pone predominantemente de ciclohexanol y agna, puede obtener -  

se el oiolohexanol de sencilla manera extisctiva o destilativa.
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Este r ^ is t r o  consta de la s  siguientes re iv in d i-

i oaoienes:

1^^-. prooedimiento para l a  obtenoión de o íd o  -  

hexanol por hidrataoión en fáse líqu ida, caracterizado porque 

se hidrata oiolohexeno en presencia de agua y de pequeñas can­

tidades de emulsionadores en int&rcambiadores de cationes fuúr-
o

temante ácidos a temperaturas por encima de 100 C a presión 

aumentada. ¡

g a .- Procedimiento según la  reivindicación 1, ¡

I caracterizado porque se emplean los emulsionadores en una oan- 

! tidad de 0.1 -  1 por oiento de volumen respecto a l  agua.

! 3R.- Procedimiento según la  reivindioaolón 1,

¡ caracterizado porque se emplean emulsionadores no ionógenos. i

¡¡ 43.- procedimiento para l a  obtención de ciclo -  ¡
¡' !
!' hexanol. ¡
: i
¡< Según se describe y reivindica en esta memoria i

descriptiva*

i Se detalla e ilu stra  can los planos que a l a m i s -

1 ma se acompañan*

Y cuya memoria descriptiva consta de 0 hojas, !

fo liadas y escritas a máquina poruña sola de sus caras.

I

! M adrid,/áiO Marzo 1961* ¡
^  ¡
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